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podrían corresponder a los dominios de grano del sustrato de Aluminio. Esto 
sugiere que el crecimiento del poro se ve afectado por las fronteras de grano del 
aluminio.  
 
(a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(b) 
 
Figura 4. 12 Micrografías MEB de la muestras REP40   
(a) 3000x y (b) 50000x. (*) 
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(a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(b) 
 
Figura 4. 13 Micrografías MEB de la muestras REP39(a) 
20000x y (b) 50000x. (**) 
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 (a) 
 
 (b) 
Figura 4. 14 Micrografías MEB y Análisis de la imagen de la 
muestra REP52 (LA01)  (a) 15000x (b) 45000x. (*) 
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(a) 
(b) 
Figura 4. 15 Micrografías MEB de la muestras REP56 (LA04) 
(a) 15000x y (b) 45000x. (*) 
 
En la figura 4.16 se esquematiza sobre la micrografía de la muestra REP56 una 
aproximación de la estructura hexagonal ideal de varias celdas. 
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Figura 4. 16 Representación esquemática de un arreglo hexagonal 
compacto de varias celdas de la muestra REP 56. (en rojo) 
 
 
4.4.3 ANALISIS DE IMÁGENES 
 
Las imágenes de MEB de las muestras REP52 (LA01) y REP56 (LA04) fueron 
exploradas mediante un análisis de imágenes, con el programa SPIPTM [13]. Para 
este análisis fue necesario obtener micrografías con una alta resolución de los 
poros, ya que esto hace que el procesamiento de la imagen y los resultados de la 
misma sean más confiables.  
 
Como se mencionó anteriormente, el método usado es el del valor umbral (en 
ingles: threshold method). El objetivo es darle mas contraste a la imagen para una 
posterior detección de los poros, como se puede ver en la figura 4.17 (b) y 4.18 (a). 
Posteriormente se obtiene la imagen correspondiente al contorno de los poros para 
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la medición aproximada de su diámetro promedio. Las figuras 4.17 (c) y 4.18 (b) 
muestran los histogramas entregados por el programa, correspondientes a las 
muestras REP52 (LA01) y REP56 (LA04), respectivamente. 
 
 
(a) (b) 
(c) (d) 
Figura 4. 17 (a) Micrografías MEB de la muestra LA04 (REP56), (b) Análisis de la 
imagen de la muestra (c) Contorno de los poros (d) Histograma de la distribución 
del diámetro del poro. 
nm572.3281.70 ±
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(a) (b) 
 
Figura 4. 18 Muestra LA01 (REP52) (a) Contorno de los poros (b) 
Histograma de la distribución del diámetro del poro. 
 
 
Adicionalmente diez áreas de interés (AOI) de cada muestra fueron analizadas 
a partir de las imágenes de MEB globales, se extrajeron las zonas de interés para 
su posterior análisis como se observa en la figura 4.19. A partir de los datos 
obtenidos de cada zona, se realizo un análisis estadístico, para obtener valores 
más exactos del diámetro medio de los poros, y se encontró que el diámetro 
promedio de las muestras varía entre 60 y 70nm. Concordando, con los valores 
reportados en la bibliografía para la anodización con acido oxálico. Cabe resaltar 
que en promedio el área de las zonas de interés es de 0,63 μm2. 
 
nm336.6817.64 ±
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(a) 
(b)  
(c) 
Figura 4. 19 (a) Micrografía MEB de la muestra LA04 (REP56, 
(b) extracción de la zona de interés (AOI) (b) Histograma de la 
distribución del diámetro del poro del AOI 
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Sin embargo, este método tiene una pequeña limitante debido a que las 
imágenes MEB sobreestiman el diámetro del poro debido al recubrimiento de oro 
que se coloca en la superficie de la muestra. Según Kim et al. [22] el tamaño de 
poro real se haya sobreestimado en, al menos, 1 nm debido a ese recubrimiento. 
En este caso, muchas veces lo que ocurre es que, algún poro que se distingue 
como único y de gran tamaño, en realidad está compuesto por 3 o 4 poros 
pequeños. 
 
 
 
Figura 4. 20 Análisis del tamaño de un poro de la imagen topográfica de la 
LA04. 
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Haciendo uso de otras herramientas del software SPIPTM, podemos realizar el 
análisis para una imagen donde se ha conseguido aislar un pequeño conjunto de 
poros, lo que nos posibilita obtener el tamaño de un poro con más exactitud, 
como se observa en la figura 4.20. No obstante, un análisis estadístico de toda la 
superficie por este método sería muy laborioso, sin embargo, el valor obtenido 
para el tamaño está de acuerdo con el rango obtenido en las distribuciónes 
analizadas: 59,682 nm. 
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Capitulo 5 
 
5. Conclusiones y Perspectivas  
 
En este capítulo, resumimos las aportaciones más destacables que pueden 
extraerse de la presente memoria. Así mismo, apuntamos las líneas de trabajo 
que podrían desarrollarse en un futuro próximo como continuación a la labor 
investigadora realizada hasta el momento. 
 
 
5.1 CONCLUSIONES FINALES 
 
Se sintetizaron nanoporos de Alúmina con diámetros que varían entre 60 y 70 
nm mediante la oxidación anódica del aluminio, basados en el método de dos 
pasos de anodización usando acido oxálico como electrolito.  
 
 Se implementó una metodología de síntesis para las películas nanoporosas 
con diferentes condiciones sobre un sustrato de aluminio policristalino de alta 
pureza.  
 
Se adquirió un control de los parámetros experimentales más relevantes como 
la temperatura, voltaje, tiempo de anodizado y duración del ataque químico; 
mejorando la uniformidad y homogeneidad de las capas porosas. Este control fue 
posible debido a los resultados en la fase II. 
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La metodología de caracterización del sustrato implementada constituyó un 
importante aporte para el crecimiento de las nanoestructuras, ya que se 
estudiaron los diferentes cambios estructurales mediante difracción de rayos X. 
 
El tratamiento térmico y el electropulido permitieron mejorar la cristalinidad 
del sustrato, liberar esfuerzos mecánicos y realzar el tamaño de grano. 
 
Se demostró que en la fase I un sustrato de baja pureza con exceso de estrés, 
no permite obtener nanoestructuras, no obstante se obtuvieron microestructuras 
de alúmina en el sustrato de baja pureza.  
 
La pureza del sustrato de aluminio es determinante en el proceso de síntesis 
de las nanoestructuras porosas. Como se corroboró durante la fase III. 
 
En la fase II se optimizó el crecimiento de las estructuras porosas de alúmina 
usando el método de anodizado de dos pasos. Se observó en la caracterización 
por medio de microscopia electrónica y difracción de rayos X, la disminución del 
tamaño del poro y la regularidad de la estructura cristalina, respectivamente. 
 
En la fase III no se observaron nanoporos de alúmina con el ácido sulfúrico 
usado como electrolito, debido al bajo tiempo de ataque químico. Sin embargo se 
pudo observar la formación de nanohilos de alúmina. La sustitución del acido 
sulfúrico por acido oxálico, permitió la síntesis de las nanoestructuras porosas 
deseadas. 
 
Toda la infraestructura de síntesis de materiales nanoestructurados fue 
implementada en el laboratorio de Magnetismo y Materiales Avanzados, dando así 
un aporte significativo en las técnicas de crecimiento de materiales para el grupo 
de investigación. 
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5.2 PERSPECTIVAS 
 
Como continuación a los trabajos reflejados en la presente tesis, podemos 
apuntar varias líneas de investigación a seguir en un futuro: 
 
Fabricación de nanohilos de Co crecidos en los poros de alúmina, haciendo 
uso del potenciostato de marca Gamry, que se encuentra en el laboratorio y 
posteriormente efectuarles la caracterización magnética.  
 
Utilizar las nanoestructuras porosas como soporte para la fabricación de 
catalizadores metálicos, con el crecimiento de nanohilos de Pd  
 
Estudiar la cinética del crecimiento de las películas nanoporosas con la 
automatización del sistema electroquímico. 
 
Estudiar la densidad de poros por medio de técnicas electroquímicas como la 
voltametría cíclica. 
 
Por último, también se podrían variar los tiempos de los pasos de anodización, 
se sugiere, hacer el primer paso a mayor tiempo que el segundo. Para comprobar 
de que modo se obtiene más regularidad en los poros 
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ANEXO A 
 
A.PREPARACIÓN DE SOLUCIONES 
 
A.1 SOLUCIÓN DE ACIDO SULFÚRICO 20 wt%  
 
Para preparar 1 L de solución de Acido Sulfúrico al 20 wt%, a partir de una 
solución stock de Acido Sulfúrico 98%wt, se toman 600 ml de agua deionizada, 
en los que se disuelven 130 ml de ácido y se afora hasta 1000 ml, 
(¡PRECAUCION!, la reacción es exotérmica) 
 
A.2 SOLUCIÓN DE H3PO4 10 wt%  
 
Para preparar 1 L de solución de Acido Fosfórico al 10 wt%, a partir de una 
solución stock de Acido Fosfórico 85%wt, se toman 600 ml de agua deionizada. 
Se disuelven 236 ml de esta solución stock en el agua deionizada y se afora hasta 
1000 mL. 
 
A.3 SOLUCIÓN DE ACIDO OXALICO 0.3 M 
 
Para preparar 1 L de solución de Acido Oxálico 0.3M, se pesan 30 g de Acido 
Oxálico dihidratado, que luego se agregan a 1000 ml de agua y agitar. 
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A.4 SOLUCIÓN DE HClO4 : C2H5OH   25%:75%   (v/v) 
 
Para preparar 1 L de solución HClO4: C2H5OH   25%:75%   (v/v), tomar 180 ml 
de HClO4 al 70% (v/v), mezclar con 375 ml de Etanol al 98% (v/v), adicionar a 
300 ml de agua deionizada y luego aforar hasta 1L. (¡PRECAUCION!, la reacción 
es exotérmica) 
 
A.5 SOLUCIÓN DE H3PO4:H2CrO4      6:1,8 wt%  
 
Para preparar 1 L de solución H3PO4:H2CrO4 6:1,8 wt%, Disolver 9.6 g de 
anhídrido crómico (trióxido de cromo) en 9.6 ml de ácido sulfúrico concentrado, 
diluir con 300 ml de agua. (¡PRECAUCION!, la reacción es exotérmica).  
Aparte diluir 49 ml de Acido Fosfórico en 300 ml de agua. Mezclar las dos 
soluciones y aforar hasta 1L 
 
A.6 SOLUCIÓN DE HF:HNO3:HCl:H2O relación 1:10:20:69  
 
Para preparar 1 L de solución de HF:HNO3:HCl:H2O 1:10:20:69 (v/v) a partir 
de las soluciones stock, es necesario tomar 23 ml de Acido Fluorhídrico al 48%, 
80 ml de acido Nítrico al 70% y 236 ml de Acido clorhídrico al 35%, 
adicionándolos a 661 ml de agua desionizada. 
 
  
ANEXO B 
 
B. TRATAMIENTO DE LOS RESIDUOS 
 
 
Para el tratamiento de los residuos generados durante el proceso de formación 
de las nanoestructuras de alúmina anodizada, hay que tener mucho cuidado, ya 
que deben manejarse en forma adecuada, especialmente porque la mayoría de los 
residuos son de carácter peligroso, altamente contaminantes y muy corrosivos. 
 
Por ello, es necesario tener un entendimiento de la naturaleza de estos 
componentes. Para el presente caso los desechos obtenidos cae dentro de alguna 
de esas categorías: Desechos acuosos de sustancias inorgánicas no tóxicas, los 
cuales es necesario neutralizar en forma acida o básica según el requerimiento, y 
sustancias inorgánicas toxicas, tales como cianuros, cromatos, metales pesados, 
etc, que requieren de un manejo específico. 
 
Como primera medida se debe procurar eliminar la generación de residuos o 
reducirla, implementando alguna de las buenas prácticas tecnológicas como la 
reutilización de los residuos. Particularmente, en este proceso se reutilizaba la 
solución empleada para el electropulido como solución pasivadora para el 
electrodo de platino. Además, también se utilizaba la misma solución de 
anodización en el primer y segundo paso. 
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Si no es posible el aprovechamiento de los residuos, se deben implementar 
técnicas de tratamiento y/o disposición final, para disminuir la carga peligrosa de 
los residuos. En el caso de las soluciones ácidas de desecho, estas fueron 
neutralizadas empleando Hidróxido de sodio industrial en hojuelas, adicionando 
poco a poco del mismo a la solución a tratar, hasta que esta alcanzara un pH 
neutro (medición que se hacía simultáneamente con un pH-metro digital marca 
schott). Posteriormente esta solución neutralizada se diluía y podría ser arrojaba 
al desagüe. 
 
Por su parte, las técnicas de disposición final permiten el confinamiento de los 
materiales resultantes del tratamiento de residuos o de los residuos que no se 
puedan tratar o detoxificar previamente. Cuando no es posible emplear técnicas 
de aprovechamiento, tratamiento o disposición final de los residuos dentro del 
laboratorio, se pueden contratar los servicios de manejo de residuos con 
empresas especializadas. Para este proceso,  el desecho toxico correspondiente a 
la solución de acido crómico fue almacenada en frascos para ser enviada a su 
respectivo tratamiento en los laboratorios de química de la Universidad Nacional 
de Colombia sede Manizales.   
 
. 
  
ANEXO C 
 
C. NORMAS GENERALES DE TRABAJO 
EN EL LABORATORIO  
 
 
C.1 PREVENCION DE RIESGOS LABORALES 
 
La prevención de riesgos laborales ha de ser tenida muy en cuenta en:  
• El diseño del laboratorio (organización, ubicación de aparatos, distribución de 
Superficies, instalación de aparatos, etc.)  
• Los procedimientos de trabajo.  
• La selección de los elementos de emergencia más adecuados (duchas, lavaojos, 
mantas ignífugas, extintores, etc.).  
• La puesta en marcha de nuevo instrumental o instalaciones (estudiar antes su 
modo de funcionamiento y características técnicas).  
• Los experimentos nuevos (advertir a los responsables y recabar el máximo de 
información sobre posibles riesgos).  
 
C.2 FORMACION DEL PERSONAL  
 
El orden y la limpieza son imprescindibles en cualquier laboratorio, por lo tanto 
en el laboratorio, el personal debe estar formado sobre:  
- las peligrosidades de los productos  
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- el funcionamiento de las instalaciones y aparatos  
- los procedimientos de trabajo  
- Lavarse las manos al entrar y salir del laboratorio y cuando se haya entrado en 
contacto con algún producto químico.  
- Llevar siempre las batas y ropa de trabajo abrochadas, con las mangas bajadas.  
- Llevar los cabellos recogidos.  
- Comprobar el correcto etiquetado de los productos químicos que se reciben en el 
laboratorio.  
- Etiquetar apropiadamente todos los recipientes que contengan productos 
químicos (sustancias y preparados).  
- Comprobar que los productos que va a utilizar están en buen estado.  
- Tomar los tubos de ensayo con los dedos,  
- Calentar de lado los tubos de ensayo y para ello utilizar pinzas. • Guardar los 
tubos de ensayo en gradillas.  
- Desconectar los equipos y cortar el suministro de agua corriente al finalizar la 
actividad.  
 
C.3 EN EL LABORATORIO, EL PERSONAL NO DEBE…  
 -Llevar pulseras, collares o mangas anchas (pueden engancharse en aparatos o 
material).  
- Llevar el pelo suelto y/o flequillos largos sin recoger.  
- Trabajar en solitario en el laboratorio, especialmente en operaciones con riesgo.  
- Fumar, comer, o beber.  
- Usar recipientes de laboratorio para contener bebidas o alimentos  
- Colocar alimentos en frigoríficos destinados a productos químicos.  
- Colocar productos químicos en recipientes de productos alimenticios.  
- Reutilizar los envases para otros productos sin retirar la etiqueta original.  
- Llevar en los bolsillos productos químicos.  
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- Pipetear con la boca.  
- Tocar los productos químicos.  
- Probar los productos químicos.  
- Guardar en el laboratorio grandes cantidades de producto químico.  
- Llenar demasiado los beakers 
- Llevar los beakers en los bolsillos.  
- Arrojar productos químicos por el desagüe general.  
 
 
 
 
 
 
